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INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/FROO/02091 



I. Basis of the report 



1. With regard to the elements of the international application:* 
[ I the international application as originally filed 
the description: 

pages 1-15 

pages 

pages 



, as originally filed 



filed with the demand 



, filed with the letter of 



the claims: 

pages 

pages 

pages 

pages 



1-20 



, as originally filed 

, as amended (together with any statement under Article 1 9 

, filed with the demand 



filed with the letter of 



the drawings: 

pages 

pages 

pages 



l/I 



. as orieinallv filed 



filed with the demand 



filed with the letter of 



I I the sequence listing part of the description: 
pages 

pages 
pages 



, as originally filed 

, filed with the demand 



. filed with the letter of 



With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in which 
the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language which is: 

I I the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23. 1(b)). 

□ 

the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

I I the language of the translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 55.2 and/ 

or 55.3). 

With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
preliminar>' examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

contained in the international application in written form. 

filed together with the international application in computer readable form. 

furnished subsequently to this Authority in written form. 

furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 
international application as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 



□ 
□ 
□ 
□ 
□ 

□ 
□ 



been furnished. 



The amendments have resulted in the cancellation of 

□ 

the description, pages 

□ 

the claims. Nos. 

□ 

the drawings, sheets/fig 



5 I 1 ^^^^ report has been established as if (some oO the amendments had not been made, since they have been considered to go 
" — ' beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).** 

* Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "original/v filed" and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70.16 
and 70.1 7). 

** Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item J and annexed to this report. 



Form PCT/IPEA/409 (Bo.\ 1) (July 1998) 



PmE BIMK (usPTO) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 

PCT/FROO/02091 



IV. Lack of unity of invention 



I . In response to the invitation to restrict or pay additional fees the applicant has: 
I I restricted the claims. 
I I paid additional fees. 
I I paid additional fees under protest. 
I I neither restricted nor paid additional fees. 



This Authority found that the requirement of unit>' of invention is not complied with and chose, according to Rule 68. 1 , 
not to invite the applicant to restrict or pay additional fees. 



3. This Authority considers that the requirement of unity of invention in accordance with Rules 13.K 13.2 and 13,3 is 

□ 

complied with. 

not complied with for the following reasons: 

See separate sheet 



4. Consequently, the following parts of the international application were the subject of international preliminary examination 

in establishing this report: 

DKI all parts. 

I I the parts relating to claims Nos. 
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Supplemental Box 

(To be used when the space in any of the preceding boxes is not sufficient) 



Continuation of: I V . 



Lack of unlt;y of lnvent:lon 



The inventions referred to in independent claims 1, 7, 12 
(regarding ' claims 13 and • 14: see Box VIII), 15 and 16 do 
not form a single general inventive concept because they 
do not define a technical relationship involving one or 
more of the same or corresponding special technical 
features (PCT Rules 13,1 and 13.2). Indeed, the method 
defined in claim 1 is characterised in that the space 
defined by the gap between the two casings is filled with 
particles of a vegetable foam (already known per se: see 
Box V), whereas in the apparatus according to claim 1, 
said space comprises a body of vegetable foam particles. 
Furthermore, since a vegetable foam not more specifically 
defined is already known (see Box V), no corresponding 
special technical feature can be found in the subject 
matter defined in claims 1 and 7 and the subject matter 
of claim 12, which merely specifies the composition of a 
vegetable foam. The same objection also applies to claim 
15, which merely describes the heat conductivity and 
solubility of a vegetable foam in an aqueous fluid, and 
to claim 16, which mentions the possibility of preparing 
a vegetable foam by admixing gelatinised or non- 
gelatinised starch . 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



1 . Statement 

Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (I A) 



Claims 
Claims 

■Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1-20 



6, 9, 10, 12-20 
1-5, 1, 8, 11 



1-20 



YES 
NO 
YES 
NO 

YES 
NO 



Citations and explanations 

1. A heat insulation method wherein a space defined by 
the gap between a first inner casing and a second 
casing is filled with a heat insulation material is 
known from US-A-5 569 513 (see column 2, lines 17- 
20) . 

The subject matter of independent claim 1 differs 
from the known method in that the insulation 
material claimed is a vegetable foam. 
Since vegetable foams have already been used for 
heat insulation (see EP-A-0 087 847, page 4, line 36 
to page 5, line 2), a person skilled in the art 
could simply replace the heat insulation material 
used in US-A-5 569 513 with the vegetable foam known 
from EP-A-0 087 847, which is one of a plurality of 
equivalent options, without an inventive step being 
involved . 

Therefore, the subject matter of claim. 1 of the 
present application is not considered to be 
inventive (PCT Article 33(3)). 



2. The same objection can be raised to the subject 

matter of claim 7, which thus fails to comply with 
the requirements of PCT Article 33(3). 
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3. In the event that the features of dependent claims 
2-5, 8 and 11 are not already known from the 
documents cited in the search report, said claims do 
not appear to contain any additional features which, 
when combined with the subject matter of any one of 
the claims on which they are dependent, might 
involve an inventive step (PCT Article 33(3)), 
because the resulting advantages could easily be 
foreseen by a person skilled in the art. 



4. Assuming that claims 6, 9, 10 and 12-20 have been 
interpreted correctly (see Box VIII), the features 
claimed therein are not disclosed in or obvious from 
the documents cited in the search report. 



By virtue of these features, the vegetable foam 
obtained every time is one that can be prepared by a 
continuous method, has a very low heat conductivity 
and enables the tubing to be raised freely. 
The present invention thus has unquestionable 
advantages over the prior art, particularly when it 
is used in the field of conveying hydrocarbons from 
ground wells. 

It follows that the subject matter of claims 6, 9, 
10 and 12-20 complies with the requirements of PCT 
Article 33 (2) and (3) . 



5. The industrial applicability of the invention has 

been well set forth in the description (PCT Article 
33(4) ) . 
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VIII. Certain observations on the international application 



The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the claims are fully 
supported by the description, are made: 

1. Although claims 12, 13 and 14 have been drafted as 
separate independent claims, they have the same 
subject matter because the three options (flour and 
starch, flour only and starch only) are already 
covered in claim 12 by the use of the expression 
^'and/or"- Therefore, these claims are not concise 
and fail to comply with the requirements of PCT 
Article 6. 



2. Since the features of the extrusion cooking process 
have been properly defined in the subject matter of 
claim 17, the reference in this claim to the type of 
extrusion cooker marketed by the Clextral 
corporation should be avoided (see the PCT 
Guidelines, III-4.5b) . 



3. Claim 20 is unclear (PCT Article 6) because it is 

inconsistent with claim 17 on which it is dependent. 
Indeed, claim 20 defines a temperature range of 10- 
300 °C, i.e. a range broader than that defined in 
claim 17 (20-300 ^C) . 
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(57) Abstract: The invention concerns an installation and a method 
for heat insulation wherein a volume (10) defined by the space en- 
closed between a first casing (5) inside a second casing (3), is filled 
with vegetable foam particles. In another embodiment, die casings 
consist of a colunu of tubes set in a sink. The invention also concerns 
a vegetable foam consisting of at least a flour and/or a non-gelatinised 
starch, a plasticising agent, and whereof die water content is less than 
10%. 

(57) Abrege: La pr&ente invention conceme une installation et une 
methode d* isolation thermique, dans lesquelles un volume (10) d^- 
fini par Tespace compris entie une premiere enveloppe (5) interne a 
une deuxieme enveloppe (3), est rempli par des particules de mousse 
v^gdtale. Dans une variante, les enveloppes sont constitu^s par une 
colonne de tubes plac6e dans un puits. L*invention conceme €gale- 
ment une mousse vegetale constituee par au moins une farine et/ou 
un amidon non gelatinise, un plastifiant, et dont la teneur en eau est 
infi^rieure a 10 %. 
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Publiee: 

— Avec rapport de recherche intemationale. 

En ce qui concerne les codes a deux lettres et autres abrevia- 
Hons, se referer aux "Notes explicatives relatives aux codes et 
abreviat ions" figurant au debut de chaque numero ordinaire de 
la Gazette du PCT 



wo 01/07823 



PCT/FROO/02091 



SYSTEME ET METHODE DESOLATION THERMIQUE 
D'UNE CONDUTTE AVEC DE LA MOUSSE VEGETALE 

La presente invention conceme nne installation et une methode 
5 d*isolation thermique, notamment d'une conduite, a Taide de mousses 
vegetales. L'invention conceme egalement ces mousses vegetales, 
presentant notamment des caracteristiques speciflques a la presente 
application, et leurs precedes de preparation. 

Un domaine d'application privilegie de la presente invention est 

10 celui du transport des hydrocarbures produits par des puits fores dans le 
sol. En general, un puits fore est cuvele sur toute sa longueur k Vedde de 
tubes d'aciers ou "casings". Cette colonne est cimentee, la restauration de 
la communi cation avec la roche reservoir etant effectuee par forage ou 
perforations. L'efQuent produit par la roche reservoir est remonte a la 

15 surface par Tintermediaire d'une autre colonne tubulaire ou "tubing" de 
production placee dans le puits. Ainsi, cette disposition cree un espace 
annulaire entre le tube de production et I'interieur de la colonne de 
"casings". II est clair que les conditions de pression et de temperature de 
TefQuent evoluent au cours de son ecoulement dans la colonne de 

20 production. II est connu que les variations de pressions et/ou de 
temperature peuvent etre nefastes a un ecoulement correct, par exemple 
a cause de depots de paraf&nes, d*apparition de cristaux dTiydrate ou 
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d'autres depots mineraux ou organiques resultant d'une precipitation.. 
Par ailleurs, lors de la production de brut visqueux, Taction des variations 
de temperature et/ou de pression peut entrainer une forte augmentation 
de la viscosite rendant difficile leur pompage et leur transport. Une des 
5 solutions pour eviter ces problemes est d'isoler thermiquement la colonne 
de production de fagon a controler la temperature de I'effluent. 

Il-existe_a_ce-jour._plusiexxrs_techniques_d'isolation_thermique.-Qn- 

peut isoler la colonne en utilisant des tubes comportant un materiau 
isolant depose ou fixe a Texterieur des tubes. Cette methode est tres 

10 couteuse et les tubes sont difficiles a manipuler. On peut aussi remplir 
Tannulaire d'un fluide plus ou moins isolant, gasoil gelifie, ou mousse 
rigide fabriquee in situ. Les liquides ne sont pas de tres bons isolants, les 
gels sont operationnellement delicats a mettre en oeuvre et peu stables en 
temperature, la fabrication des mousses rigides est difficile a controler et 

15 leur mise en place dans I'annulaire bloque la colonne de tubings dans le 
puits empechant ainsi le retrait complet de la colonne. En effet, il est 
courant qu'au cours de la production du puits, il soit necessaire de 
remonter toute la colonne de tubings de production, par exemple a cause 
de deteriorations, de bouchages, ou pour intervenir sur des equipements 

20 ou installations en fond de puits. Dans le cas de solides presents dans 
Tannulaire, ceux ci doivent pouvoir etre retires ou elimines. 
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Le document FR 2536386 decrit un nouveau materiau pour. 
I'isolation thermique des puits de production constitue par une mousse de 
silicate de metal alcalin qui presente theoriquement le double avantage 
de pouvoir etre fabriquee in situ et de pouvoir se solubiliser dans Teau. 
5 En realite, compte tenu des difficultes de contrdle, notamment de 
revolution des reactions chimiques au fond d'lm puits, la mousse formee 
est assez heterogene et relativement longue a etre dissoute. 

Le document FR-2741420 decrit un systeme d'isolation thermique 
a partir d'tm aerogel. Ce produit est couteux et relativement complexe a 
10 mettre en oeuvre. 

Le document EP 087 847 decrit un procede de preparation d'une 
mousse a partir d'amidon gelatinise en presence de 10 a 30% d'eau et d'lm 
agent expansant tel que le CO2 (caracteristique essentielle de cette 
mousse). Mais cette mousse presente deux desavantages majeurs, le 
15 traitement prealable de Tamidon (gelatinisation de Tamidon) et sa haute 
teneur en eau qui ne permettent pas son utilisation dans les puits comme 
isolant thermique. En outre, aucune application dans le domaine du 
transport des hydrocarbures produits par des puits fores dans le sol n'est 
mentionnee. 

20 

Ainsi, la presente invention conceme une methode d'isolation 
thermique, dans laquelle xm volume, defini par Tespace compris entre une 



wo 01/07823 PCT/FROO/02091 



premiere enveloppe interne a une deuxieme enveloppe, est rempli par des 
particnles de mousse veg6tale. 

Le volume ainsi defini, pent etre im espace annulaire defini par 
Texterieur d'mie conduite placee dans un autre conduit. 
5 On peut solubiliser le volume de mousse vegetale par un fluide 

aqueux de fagon a permettre la libre remontee de la conduite interne. 

Le fliiide aqueiix peut etre de la sonde environ l^^^^^ ~ 

Les particules de mousse peuvent avoir une taiile moyenne 
inferieure a 5 mm. 

10 La mousse vegetale peut comprendre au moins: ime farine et/ou un 

amidon non gelatinise, un plastifiant, eventuellement un autre additif, 
ime teneiu: en eau inferieure a 10% et de preference inferieure a 5%. 

L'invention conceme egalement une installation constituee par une 
premiere enveloppe placee dans une seconde enveloppe. L'espace compris 

15 entre les deux enveloppes comporte un voliime de particules de mousse 
vegetale comme isolant thermique. 

Les enveloppes peuvent consister en une colonne de tubes de 
transport d'lm effluent petrolier placee dans un autre conduit, par 
exemple un puits. 

20 Les particules de mousse vegetale peuvent avoir les proprietes 

suivajites: une conductivite thermique comprise entre 0,03 et 
0,06 W/m.^'K et ime solubilite au moins partielle dans un fluide aqueux. 
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Les particules de mousse vegetale peuvent comprendre au moins: 
une farine et/ou un amidon non gelatinise, un plastifiant, eventuellement 
un autre additif, une teneur en eau inferieure a 10% et de preference 
inferieure a 5%. 

5 L*espace entre les deux enveloppes peut comporter en outre Tun au 

moins des isolants suivants: des particules de mousse de silicate, des 
particules de mousse d'aerogel, des poudres seches. 

L'invention concerne aussi une mousse vegetale constituee par au 
moins ime farine et/ou au moins un amidon non gelatinise, un ou 
10 plusieurs plastifiants et eventuellement im ou plusieurs additifs, et dont 
la teneur en eau est inferieure a 10%, et de preference de Tordre de 5%. 

Une mousse vegetale selon Tinvention est caracterisee par les 
proprietes suivantes: 

- une conductivite thermique comprise entre 0,03 et 
15 0,06W/m.**K 

- et une solubilite dans un fluide aqueux. 

L'invention comprend egalement un procede de preparation d'une 
mousse vegetale, caracterise en ce qu*il consiste : 

- a melanger une farine et/ou de Tamidon avec un ou 
20 plusieurs plastifiants, et eventuellement un ou plusieurs additifs, 

- a chauffer le melange. 
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-a expanser le melange pour obtenir une mousse dont la 
teneur en eau est inferieure a 10%, et de preference de Tordre 
de 5%. 

Les parametres de preparation lies a la cuisson-extrusion sm* BC45 
5 peuvent etre : 

- Debit matiere (kg/h) : 1 a 200, 

=-%_d!eau-ajoutee~:-0 a-10, 

- Temperature (**C) : 20 a 300, 

- Vitesse de vis (rpm) : 5 a 600. 

10 Le plastifiant utilise peut etre du glycerol dont le pourcentage 

d'incorporation peut varier de 1 a 60% en poids et de preference de 10 a 
40%. 

Les additifs peuvent etre des pigments, des fongicides, des sucres, 
des agents structurant, des agents expansant, des fibres de cellulose, des 
15 alcools, dont le taux d'incorporation peut varier de 0 a 99%, et de 
preference de 0 a 30% en poids. 

Le melange, le chaufifage et Texpansion peuvent consister en une 
cuisson-extrusion bi-vis ou mono-vis a des temperatures comprises entre 
10 et SOO'^C, et de preference entre 20 et 250*^0. 

20 

Les particules de type "mousse vegetale" utilisees dans le cadre de 
la presente invention sont definies comme suit : 
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- type I constitue par au moins line farine cerealiere avec au 
moins un plastifiant et eventuellement un ou plusieurs additifs 
acceptables. 

- type II constitue par au moins un amidon cerealier non 
5 gelatinise avec au moins un plastifiant et eventuellement un ou 

plusieurs additifs acceptables. 

On pent rappeler que I'expression **farine cerealiere** qui est 
employee dans TinventLon decrit des matieres vegetales issues de cereales 
dont les compositions, en fonction des difTerents ingredients de base, sont 
10 les suivantes (pourcentages ponderaux) : 

- teneur en eau inferieure a 20%, et de preference comprise 
entre 10 et 15%, 

- teneur en composes carbohydrates inferieure a 85%, et de 
preference comprise entre 50 et 80%, dont la teneur en amidon est 

15 inferieure k 80%, et de preference comprise entre 60 et 75%, 

-teneur en proteines inferieure a 30%, et de preference 
comprise entre 5 et 15%, 

- teneur en acides gras inferieure a 10%, et de preference 
comprise entre 0,5 et 5%, 

20 - teneur en mineraux inferieure a 5%, et de preference 

comprise entre 0,5 et 2%, 

- tenetir en fibres inferieure a 20%, et de preference comprise 
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entre 5 et 10%. 

Par composes carbohydrates, proteines, acides gras, mineraux et 
fibres, on entend les mxiltiples produits et molecules decrits de maniere 
classique par de nombreux autem-s de reference dans le domaine des 
5 compositions de matieres cerealieres. Citons par exemple : "La 
composition des aliments. Tableaux des valeurs nutritives" - 

Souci/Fachmann/Kra ut - 5 ^^^ Edition - CRC Press 

Le tableau suivant presente, a titre d'exemple, des farines 
cerealieres utilisables selon Finvention : des farines de ble (type T55), de 
10 mais et de ble complet. 





Eau 


Amidon 


Fibres 


Proteines 


Acides 
gras 


Reste 


Farine de ble T55 


13,7% 


70,6% 


4,1% 


9,84% 


1,13% 


0,63% 


Farine de ble complet 


13,2% 


58,16% 


10,3% 


11,73% 


2% 


4,61% 


Faiine de mais 


12% 


66,29% 


9,42% 


8,31% 


2,82% 


1,16% 



En ce qui conceme Tamidon, qui est un element important dans 
une farine, celui-ci est constitue d'un melange de deux polymeres du 
glucose : Tamylose et Tamylopectine. Le ratio entre ces deux molecules est 
15 different selon les cereales et les varietes conmie le montre le tableau ci- 
dessous pour le ble et le mais natifs et deux tj^es de variete de mais. 
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Ble 


Mai's 


Mais 


Mais type high 




natif 


natif 


type Waxy 


amylose 


%d'ainylose 


25 


27 


0 


55-75 


%d'amylopectme 


75 


73 


100 


25-45 



II convient de noter que le ratio amylose/amylopectine peut etre 
modifie par des transformations genetiques a partir des souches 
5 naturelles. 

Pour les mousses vegetales de Tinvention, on pourra selectionner 
ime ou plusieurs varietes cerealieres biens determinees afin que, par 
exemple, le ratio amylose/amylopectine soit le plus favorable a Tobtention 
du produit fini en fonction de Tutilisation envisagee. 
10 Les farines cerealieres ou I'amidon utilises dans Tinvention 

peuvent subir differentes operations avant leur melange avec les autres 
ingredients constitutifs des mousses (plastifiants et additifs). Ces 
operations peuvent etre par exemple : 

- du sechage avec un pourcentage final inferieur a 15%, et de 
15 preference comprise entre 1 et 3%, et/ou 

- du broyage avec une granulometrie finale comprise entre 
0,1 et 2000 pm et/ou 

- du tamisage et/ou 

- de la turbo separation. 

20 Le pourcentage ponderal d'incorporation des farines et/ou de 
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ramidon dans les mousses vegetales pourra etre compris entre 1 et 99% 
et preferentiellement entre 40 a 75%, 

Les plastifiants utilises dans Tinvention ont pour objectif principal 
de favoriser la plastification de I'amidon present dans la matiere vegetale 
5 choisie. Ces plastifiants pourront etre par exemple de Turee, de Teau ou 
du glycerol. Le pourcentage d'incorporation de ces plastifiants pourra 
var ier de 1 a 60 % en poids et pre ferentielle ment de 10 a 40%, 

Les additifs utilises dans Tobtention des mousses peuvent etre de 
differentes natures. Citons par exemple : 
10 - des pigments 

- des fongicides 

- des sucres 

- des agents structurant, par exemple de la melamine 

- des agents expansant 

15 - des fibres de cellulose : cellulose, sons d'origine cerealiere, 

du bois, etc... 

- des alcools. 

Le taux d'incorporation de ces additifs pourra varier de 1 a 60% et 
de preference entre 1 et 30% en poids. 
20 Les mousses vegetales de Tinvention presentent I'avantage d'etre 

preparees par im procede continu. Ce precede permet de melanger, de 
chauffer et d'expanser les ingredients afin d'obtenir les mousses 
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utilisables de fagon avantageuse selon rinvention. Les temperatures sont 
comprises entre 10 et 300''C et de preference entre environ 20*^0 et 250''C. 
Avantageusement, le melange » le chauffage et I'expansion des produits 
vegetaux consistent en ime cuisson-extrusion bi-vis ou mono-vis. Cette 
5 operation peut etre realisee dans un cuiseur-extrudeur de type BC 45 
commercialise par la Societe CLEXTRAL. 

Lies parametres lies a la cuisson*extrusion sur BC 45 sont donnes 
dans le tableau suivant. 





Debit matiere 
(kg/h) 


Eau ajoutee 

% 


Temperature 


Vitesse de vis 
(rpm) 


Minimum 


1 


0 


20 


5 


Maximiim 


200 


10 


300 


600 



10 

Avantageusement, apres I'expansion, les mousses sont refroidies 
puis decoupees par toute technique appropriee afin d'obtenir des 
particules de longueur et/ou de taille adaptee a une utilisation optimale. 
Pbur rapplication dans les annulaire entre canalisations, les particules 
15 auront de preference une taille moyenne inferieure a 5 nmi, par exemple 
en disque, cylindre, cube. 

Des essais de caracterisation ont ete efiectues sur une mousse 
preparee selon les specifications ci-dessus. EUe se presente sous forme de 
petits cylindres, par exemple, de hauteur sensiblement egale au diametre. 
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Une mesure de conductivite a tout d'abord ete realisee a Taide du 
conductimetre Rapid Le tableau ci-dessous montre que la conductivite 
thermique de 0,038 W/m.^K mesuree sur les particules de mousse 
vegetale est comparable a la conductivite de la mousse de polysilicate, et 
5 bien inferieure a celle d'lm gel de gasoil, solution actuellement utilisee 
sur les puits. 

_ Des-tests-de-solubilite-ont-ete effectues-a-partir-d 

dispersee sous agitation dans 100 ml de liqtdde. On constate que la 
mousse est totalement soluble dans de la sonde IN ce qui demontre sa 

10 superiorite sur les mousses de polysilicate qui ne sont que partiellement 
solubles dans de la sonde 4N. Ces mousses presentent done Tavantage de 
permettre la libre remontee du tubage. 

Des essais de stabilite thermique en etuve montrent que la perte 
en poids de ces mousses est respectivement de 8% a 70**C et 27% a 100**C 

15 apres 670 heures (28 jours) de mise en temperature. Pour ces deux 
temperatures et apres 28 jours la conductivite thermique des mousses 
s'etablit respectivement a 0,049 et 0,050 W/m.^'K ce qui est toujours tres 
en dessous des valeurs de conductivite d'un isolant industriel tel que le 
gasoil. La perte en poids pent etre diminuee avec des qualites de mousse 

20 autorisant ime faible teneur en eau, par exemple inferieure a 5%. 



Tableau : Proprietes comparatives de dififerents isolants 
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Produit isolant 


Conductivity thermique 
en W/m/K 


Retrait ou elimination 


Mousse vegetale naturelle 


0,038 


Dissolutiozi k la soude IN 


Mousse de polysilicate 


0,035 


Dissolution partielle a la 
soude 4N 


Gel de gasoil 


0,180 


Dilution et pompage 



La presente invention sera mieux comprise et ses avantages 
apparaitront plus clairement a la lecture des exemples suivants, 
nuUement limitatifs, illustres par la figure unique representant 

5 schematiquement un puits petrolier equipe d'une colonne de production 
isolee selon la methode de Tinvention. 

La figure unique represente en coupe schematique un puits 
petrolier 1 pour Texploitation des hydrocarbures contenus dans la roche 
reservoir 2. Le trou fore est cuvele par une colonne de tubes 3. Un 

10 ensemble de perforations 4 restaure la liaison couche/trou afin que les 
hydrocarbures s*ecoulent comme s3anbolise par les fleches de la figure. 
Une colonne de production 5, generalement constituee par un assemblage 
d'elements tubulaires de longueur environ 10 m, est descendue dans le 
puits de fagon que son extremite avoisine la zone perforee 4 du cuvelage 

15 3. L'extremite superieure de la colonne de production 5 est 
conventionnellement suspendue sur les elements de la tete de puits 6. Un 
ensemble de vannes 7 controle le debit de Teffluent dans la conduite de 
coUecte de surface 8. 
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Un moyen d'etancheite ou packer 8 isole Tespace aimulaire 10 de* 
Tespace 11 rempli par les hydrocarbures. L'espace aimulaire 10 est rempli 
totalement ou partiellement par des particules de mousse vegetale telle 
que decrite, afin de constituer un manchon isolant a ime profondeur 
5 domiee et sur une hauteur determinee. 

La colomie de production 5 comprend de preference ime vanne de 

circula tion 12 dont r ouve rtu re, g eneralement par une chemise 

coulissante, permet de circuler im fluide par I'espace interieur du tube de 
production vers la surface en remontant dans Tannulaire 10, ou dans le 
sens inverse. Cette vanne de circulation peut etre utilisee pour chasser 
hors du puits les particules de mousse isolante ou dissoudre lesdites 
particules en les baignant dans un fluide adequat. 

L'invention ne se limite pas aux seuls puits petroliers, il est clair 
qu'elle peut s*appliquer a tous systemes equivalents, par exemple les 
pipelines a doubles parois (pipe-in-pipe), ou des enveloppes de reservoir a 
double parois. 

De plus, un melange d'tm ou plusieurs autres isolants thermiques 
avec les mousses vegetales selon Tinvention peut egalement convenir 
dans la methode d*isolation thermique de I'invention. Comme autres 
isolants thermiques, on peut citer les particules d*aerogels, les particules 
de mousse de polysilicate, les poudres seches, par exemple de la 
vermiculite, des cendres volantes, du noir de carbone. 
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A titre d'exemple, un precede pour Tobtention d'une mousse du 
type I est decrit comme suit. 

La farine cerealiere utilisee dans cet exemple est une farine de ble 
de type T55 sechee jusqu'a environ 2% d'eau. 
5 Le plastifiant utilise est du glycerol de purete 99,9%. 

Le tableau suivant indique les principaux parametres utilises 
pendant la cuisson-extrusion pour obtenir les mousses vegetales selon 
Tinvention. 



Temperature ("C) 


140 


Debit matiere (kg/h) 


35 


Eau ajoutee G/h) 


3 


Vitesse de vis (rpm) 


80 



10 

Les mousses obtenues sont expansees directement en sortie du 
cuiseur-extrudeur. Les dimensions des particules sont d'environ 1 a 2 mm 
de long et de 1 a 2 mm de diametre. 

Ces mousses contiennent environ 65% de matiere cerealiere seche, 
15 30% de glycerol (% ponderaux) et 5% d'eau au final. 
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REVENDICATIONS 



5 1) Methode d'isolation thermique, caracterisee en ce qu'un volume, 

defini par Tespace compris entre xine premiere enveloppe interne a 

^une deufxieme-enveloppe—est rempli par des~particxxles~de"mousse 

vegetale. 

10 2) Methode selon la revendication 1, dans laquelle ledit volume est 

un espace annulaire defini par I'exterieur d'une conduite placee dans 
un autre conduits 

3) Methode selon 1 *ime des revendications precedentes, dans 
16 laquelle on solubilise ledit volume de mousse vegetale par un fluide 

aqueux de fagon a permettre la libre remontee de ladite enveloppe 
interne. 

4) Methode selon la revendication 3, dans laquelle ledit fluide est 
20 de la soude environ IN. 
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5) Methode selon Tune des revendications precedentes, dans 
laquelle les particules ont une taille moyenne inferieure a 5 mm. 

6) Methode selon Tune des revendications precedentes, dans 
5 laquelle ladite mousse vegetale comprend au moins: une farine et/ou 

un amidon non gelatinise, un plastifiant, eventuellement un autre 
additif, une teneur en eau inferieure a 10% et de preference inferieure 
a 5%. 

10 7) Installation constituee par une premiere enveloppe placee dans 

une seconde enveloppe, caracterisee en ce que Tespace compris entre 
lesdites enveloppes comporte un volume de particules de mousse 
vegetale conrnie isolant thermique. 

15 8) Installation selon la revendication 7, dans laquelle lesdites 

enveloppes consistent en une colonne de tubes de transport d'un 
efQuent petrolier placee dans un autre conduit, par exemple im puits. 

9) Installation selon Vune des revendications 7 a 8, dans laquelle 
20 lesdites particules de mousse vegetale ont les proprietes suivantes: 

une conductivite thermique comprise entre 0,03 et 0,06 W/m.®K et 
une solubilite au moins partielle dans un fluide aqueux. 
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10) Installation selon Tune des revendications 7 a 9, dans laquelle 
lesdites particules de mousse vegetale comprennent an moins: nne 
farine et/ou un amidon non gelatinise, un plastifiant, eventuellement 
un autre additif, une teneur en eau inferieure a 10% et de preference 
inferieure a 5%, 



11) Installation selon Time des revendications 7 a 10, dans laquelle 
ledit espace comporte en outre Tim au moins des isolants suivants: 
des particules de mousse de silicate, des particules de mousse 
d'aerogel, des poudres seches. 

12) Mousse vegetale caracterisee en ce qu'elle est constituee par au 
moins une farine et/ou au moins un amidon non gelatinise, un ou 
plusieurs plastifiants et eventuellement un ou plusieurs additifs, et 
en ce que la teneur en eau est inferieure a 10%, et de preference de 
Tordre de 5%. 

13) Mousse vegetale caracterisee en ce qu'elle est constituee par au 
moins tme farine, un ou plusieurs plastifiants et eventuellement un 
ou plusieurs additifs, et en ce que la teneur en eau est inferieure a 
10%, et de preference de Tordre de 5%. 
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14) Mousse vegetale caracterisee en ce qu'elle est constituee par au 
moins un amidon non gelatinise, un ou plusieurs plastifiants et 
eventuellement im ou plusieurs additifs, et en ce que la teneur en eau 

5 est inferieure a 10%, et de preference de Tordre de 5%. 

15) Mousse vegetale caracterisee par les proprietes suivantes: 

- une conductivite thermique comprise entre 0,03 et 0,06 W/m.°K 

- et une solubilite dans un fluide aqueux. 

10 

16) Procede de preparation d'une mousse vegetale caracterise en ce 
qu'il consiste : 

- a melanger une farine et/ou de Tamidon avec un ou plusieurs 
plastifiants, et eventuellement un ou plusieurs additifs, 

15 - a chauffer le melange, 

- a expanser le melsuige pour obtenir une mousse dont la teneur en 
eau est inferieure a 10%, et de preference de Tordre de 5%. 



17) Procede de preparation 
20 revendication 16, caracterise en 

cuisson-extrusion sur BC45 sont : 
- Debit matiere (kg/h) : 1 a 200, 



d'xme mousse vegetale selon la 
ce que les parametres lies a la 
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- % d'eau ajoutee : 0 a 10, 

- Temperature (**C) : 20 a 300, 

- Vitesse de vis (rpm) : 5 a 600. 

5 18) Precede de preparation d*une mousse vegetale selon Tune des 

revendications 16 ou 17, caracterise en ce que le plastifiant utilise est 
du glycerol dont le pourcentage d'incorporation varie de 1 a 60% en 
poids et de preference de 10 a 40%. 

10 19) Precede de preparation d'une mousse vegetale selon Tune des 

revendications 16 a 18, caracterise en ce que les additifs sont des 
pigments, des fongicides, des sucres, des agents structurant, des 
agents expansant, des fibres de cellulose, des alcools, dont le taux 
d'incorporation varie de 0 a 99%, et de preference de 0 a 30% en poids. 

15 

20) Precede de preparation d*une mousse vegetale selon Tune des 
revendications 16 a 19, caracterise en ce que le melange, le chauffage 
et Texpansion consistent en une cuisson-extrusion bi-vis ou mono-vis 
a des temperatures comprises entre 10**C et 300**C, et de preference 
20 entre 20^C et 250**C. 
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Fbrnttiaire PCT/ISAffiiO (annexe familes de brevets) (jidlet 1992) 



TRAiTE D^COOPERATION EN MATIERE Dl 

PCT 



REVETS 

10/03022? 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
(article 1 8 et regies 43 et 44 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou 

du mandataire 

4536/JPN 


POUR SUITE ^^^^ notification de transmission du rapport de recherche Internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande internationale n** 

PCT/FR 00/02091 


Date du d^dt InternatlonaJ^OLrr/zno/s/annee^ 

21/07/2000 


(Date de prlorite (la plus ancienne) 
(jour/mols/annee) 

27/07/1999 


Deposant 

INSTITUT FRANgAIS DU PETROLE 



Le present rapport de recherche internationale, etabli par I'ad ministration chargee de la recherche internationale, est transmis au 
deposant conformement a Tarticie 1 8. Une copie en est transmise au Bureau international. 

Ce rapport de recherche internationale comprend g feuilles. 

[X] II est aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a T^tat de la technique qui y est cite. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a ete effectuee sur la t^ase de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a et^ deposee, sauf indication contraire donnde sous le meme point. 

I I la recherche intemationale a ete effectuee sur la base d'une traduction de la demande Internationale remise a radminlstration. 

b. En ce qui concei ne les sequences de nucleotides ou d'acldes amines divulguees dans la demande internationale (le cas echeant), 
la recherche internationale a ete effectuee sur la base du listage des sequences : 

I I contenu dans la demande internationale, sous forme ecrite. 

deposee avec la demande internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. ^ 
remis utterieurement k Tadministration, sous forme ecrite. 
rem is utterieurement a I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 

□ 
□ 



La declaration, selon laquelle le listage des sequences presente par ecrit et fourni utterieurement ne vas pas au-dela de lja 
divulgation faite dans la demande telle que deposee, a ete fournie. 

La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous forme dechiffrable par ordinateur sont identtques a celles 
du listage des sequences presents par ecrit, a ete foumie. 

il a ^t^ estlme que certalnes revendlcatlons ne pouvalent pas faire Tobjet d'une recherche (voir le cadre )). 
M y a absence d'unlt^ de rinventlon (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le titre, 

pr| le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant. 

I I Le texte a ete etabli par radminlstration et a la teneur survante: 



5. En ce qui concerne Tabreg^, 

le texte est approuve tel qu'il a ete remis par le deposant 

□ le texte (reproduit dans le cadre 111) a ete etabli par i'administration conformement a la regie 3d.2b). Le deposant peut 
presenter des observations a radminlstration dans un delai d'un mois k compter de la date d'expedition du present rapport 
de recherche intemationale. 

6. La figure des dessf ns a publier avec I'abrege est la Figure n** . J 



Pn suggeree par le deposant. Q Aucune des figures 

I I parce que le deposant n'a pas suggere de figure. ^ ^ publier. 

I I parce que cette figure caracterise mieux 1' invention. 



Formulaire PCT/ISA/210 (premiere feuille) (juillet 1998) 



THIS 



m. 



\ 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



A. CLASSEMENT OE L'OBJET D^BBEMANDE . 

CIB 7 F16L59714 ^^21B36/00 C09K21/14 



4 



Demande Internationale No 

PCT/FR 00/02091 



Selon la classification intemationale des brevets (CIB) ou k la fois selon fa classification nation ale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consultde (systeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 . F16L E21B C09K 



Documentation consultde autre que la documentation minimale dans la mesure oCi ces documents relevent des domaines sur lesqueis a porte la recherche 



Base de donn6es 6lectronique consultee au cours de la recherche intemationale (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO'Internal 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat^orie Identification des documents cites, avec, le cas ech^ant. Ilndication des passages pertinents 



no. des revendications vis^es 



us 5 858 489 A (BEAUQUIN JEAN-LOUIS) 

12 Janvier 1999 (1999-01-12) 

cite dans la demande 

colonne 3, llgne 30 - 1igne 36 

abrege; figure 1 



1,7 



US 5 569 513 A (FIDLER CARRIELEE 
29 octobre 1996 (1996-10-29) 
colonne 1, ligne 62 - ligne 67 
abrege; figure 1 

GB 1 002 786 A (W. H. KREIDL) 
25 aoQt 1965 (1965-08-25) 
abrege 



ET AL) 



15 



12-14,16 



I I Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiqu^s en annexe 



* Categories speciaies de documents cites: 

"A" document definissant I'etat general de la technique, non 
considere comme particulierement pertinent 

' document ant^rieur. mais public a la date de depot international 
ou apr^s cette date 

document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison speciale (telle qu'indiquee) 
"O" document se referant a une divulgation orale, a un usage, ^ 
une exposition ou tous autres moyens 

"P" document publie avant la date de d^dt international, mais 
posterieurement a la date de priorite revendiqu^e 



T' document ultdrieur public aprds la date de depot intemational ou la 
date de priorite et n'appartenenant pas a I'etat de la 
technique pertinent mais citd pour comprendre le principe 
ou la th^rie constituant la base de I'invention 

"X" document particulierement pertinent; I'inven tion revendiquee ne peut 
dtre coTTslder^e comme nouvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y" document particuilerement pertinent; I'inven tion revendiquee 

ne peut dtre constd^ree comme impliquant une activity inventive 
lorsque ie document est associe d un ou plusieurs autres 
documents de m§me nature, cette comt)inaison etant evidente 
pour une personne du metier 

"&■ document qui fait partie de la mdme famille de brevets 



Date k laquelle la recherche intemationale a et6 effectivement achevee 



1 novembre 2000 



Date d'expedition du present rapport de recherche interriationale 



10/11/2000 



Nom et adresse postale de I'admlnistration chargee de la recherche intemationale 

Office Europ4en des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl. 
Fax: (+31-70) 340-^16 



Fonctionnaire autoris^ 



Angius, P 



Formuiaire PCT/ISA/210 (deuxl^me feuiile) (jutllel 1992) 



THIS 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 

Renseignements reiatlfs^u; membresde families de brevets 



Demande Internationale No 

kPCT/FR 00/02091 



Document brevet cite 




Date de 


Membre(s) de la 




Date de 


au rapport de recherche 




publication 


famine de brevet(s) 




publication 


US 5858489 


A 


12-01-1999 


FR 


2741420 


A 


23-05-1997 






AT 


175760 


T 


15-01-1999 






BR 


9605578 


A 


18-08-1998 






CA 


2190383 


A 


17-05-1997 






DE 


69601347 


D 


25-02-1999 






DE 


69601347 


T 


09-09-1999 






EP 


0774612 


A 


21-05-1997 






ES 


2129255 


T 


01-06-1999 






NO 


964831 


* 

A 


' 20-05-1997 




A 


29-10-1996 


AUCUN 








GB lOOZ/oO 
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BE 


637983 


A 








CH 


426601 


A 








CH 


473741 
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15-06-1969 






DE 


1496555 


A 
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05-02-1970 






DE 


1596489 


A 

A 


03-06-1971 






DE 


1496553 


A 

A 


23-07-1970 






GB 


1000136 


A 

A 








US 


3321414 




i^o— uo— lyo/ 






FR 


1378191 


A 


22-02-1965 






NL 


6408230 


A 


20-01-1965 






NL 


7402263 


A 


27-05-1974 






SE 


314938 


B 


15-09-1969 



Formutaire PCT/ISA/210 (annexe families de brevets) QuiWet 1 992) 
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INTERNATIONAL SEARCH REPORT 





International Application No.: 




PCT/FR 00/02091 




PRELIMINARY SEARCH REPORT 


C. DOCUMENTS CONSIDERED PERTINENT 


Category 


Document reference indicating pertinent parts where 




applicable 


A 


US 5,858,489 A (Jean-Louis Beauquin) 




January 12, 1999(1999-01-12) 




Cited in application 




Column 3, line 30 - line 36 




Abstract; figure 1 


A 


US 5,569,5 1 3 A (Carriclec Fidler et al.) 




October 29, 1996(1996-10-29) 




Column 1, line 62 — line 67 




Abstract; figure 1 


A 


GB 1,002,786 A (W, H. Kreidl) 




August 25, 1965 (1965-08-25) 




Abstract 



TOTfiL P. 02 



Exp§diteur: L'ADMINISTRA^PR CHARGEE DE 

UEXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Destinataire: 

INSTITUT FRANCAIS 
1 & 4 avenue de Bois 
92852 Rueil-Malmaisoi 
FRANCE 



TRAriE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS 

10/030222 



PCT 



NOTIFICATION DE TRANSMISSION DU 
RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE 
INTERNATIONAL 

(rfegle71.1 du PCT) 




Date d'exp^jditlon 

(jour/n)6is/ann6e) "^^9. 10.2001 



[7^ 



R^f^rence du qossier du ddposant ou du mandataire 
4536/JPN 



NOTIRCATION IMPORTANTE 



Oat^e priority (jour/mota/ann6e) 
27/07^1999 



'^Gemand^lntemationale No. 
PCT/FROO/02091 



Date du d^p^t'intemational (lour/mqls^ann4e) ^ 
21/07/2000 .\ " /<- 

7 ^ . i-^ . r k^. 



DSposant 

INSTITUT FRANQAIS DU PETROLE et 



1 . II est notifie au deposant que radministratior^^charg^e de rexamen pr^llminaire international a ^tabli le rapport 
d'examen preliminaire international pour la demande intemationale et le lul transmet cl-joint. accompagn6. le 



cas 6ch6ant, de ces annexes. 



\ 



V 



2. Line copie du present rapport et, le cas echeant, de ses annexes est transmise au Bureau international pour 
communication ^ tous les offices 6lus. 

3. Si tel ou tel office §lu Texige, le Bureau international ^tablira une traduction en langue anglaise du rapport 
Texclusion des annexes de celui-ci) et la transmettra aux offices int^ress§s. 



4. RAPPEL 

Pour aborder la phase nationale aupres de chaque office 6lu, le d6posant doit accomplir certains actes (d§p6t 
de traduction et paiement des taxes nationales) dans le delai de 30 mois ^ compter de la date de priorite (ou 
plus tard pour ce qui concerne certains offices) (article 39.1) (voir aussi le rappel envoys par le Bureau 
international dans le formulaire PCT/IB/301). 

Losrqu'une traduction de la demande lnternationale_doit.etre remise ^ un office 6lu, elle dolt comporter la . . 

traduction de toute annexe du rapport d'examen preliminaire international. II appartient au deposant d'^tablir la 
traduction en question et de la remettre directement chaque office elu int6ress§. 

Pour plus de precisions en ce qui concerne les d^lais applicables et les exigences des offices ^lus, voir le 
Volume 11 du Guide du deposant du PCT. 



Nom et adresse postale de i'adminstration charg^e de rexamen 
preliminaire international 

Office europ6en des brevets 
D-80298 Munich 

T61. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: +49 89 2399 - 4465 



Fonctionnaire autorisd 
Saaw, S 

T6I.+49 89 2399-7297 



I 



Formulaire PCT/IPEA/416 (julllet 1992) 



10/030222 

a r office recepteur ■ 



Demande internationale n" 



REQUETE 

Date du depot international ._ 

Le soussigne requiert que la presente demande 
internationale soit traitee conformement au Traite de 

cooperation en matiere de brevets. | Nom dc TofTice rccepteur et "Demande internationale PCT 



Reference du dossier du deposant ou du mandataire (facultatij) 
(12 caracteres au maximum) 



Cadre n° I TITRE DE L INVENTION 

Systeme et methode d'isolation thermique d'une conduite avec de la mousse vegetale 


Cadre n*» II DEPOSANT 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personhe morale, designation 
officielle complete. L * adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays. Le pays de 
ladresse indiquee dans ce cadre est I'Ktatou le deposant a son domicile siaucun domicile 

n 'est indique ci-dessous.) 

INSTITUT FRANQAIS DU PETROLE 
1 & 4 avenue de Bois Pr^au 
92852 RUEIL-MALMAISON CEDEX 
FRANCE 

/ 


1 1 Cette personne est aussi 
1 1 inventeur. 


n** de telephone 

01 47 52 62 72 


n* de t£16copieur 
01 47 52 70 03 


n" de teleimprimeur 


Nationalite (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Domicile (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Cette personne est i i tous les Etats ^ tous les txaXs designes sauf |~~| les Etats-Unis d'Amerique | 1 les Etats indiques dans 

deposant pour : | | designes ^ les Etats-Unis d^Amerique | [ seulement 1 1 le cadre supplementaire 


Cadre n*» III AUTRE(S) DEPOSANT(S) OU (AUTRE(S)) INVENTEUR(S) 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personne morale, designation 
officielle complete. L 'adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays. Le pays de 
ladresse indiquee dans ce cadre est I'Etat oil le deposant a son domicile si aucun domicile 
n 'est indique ci^dessous.) 

ULICE 

ZAC Les Portes de RIom 
Rue Georges Gerschwin 
63200 RIOM 
FRANCE 


• Cette personne est : 
\yC\ deposant seulement 

1 1 deposant et inventeur 

1 1 inventeur seulement 
(Si cette case est cochee, 
ne pas remplir la suite.) 


Nationality (nom de Vitat) : 
FRANCE 


Domicile (nom dc I'fitat) : 
FRANCE 


Cette personne est [""^n tous les Etats tousles Etats designes sauf r~| les j^tats-Unis d^Aznerique i i les Etats indiques dans 
deposant pour : 1 1 designes 1 A 1 les Etats-Unis d'Amerique | | seulement 1 1 le cadre supplementaire 


1 1 D'autres deposants ou inventeurs sont indiques sur une feuille annexe. ^ 


Cadre IV MANDATAIRE OU REPRESENTANT COMMUN; OU ADRESSE POUR LA CORRESPONDANCE 


La personne dont I'identite est donnee ci-dessous est/a ete designee pour agir au nom du ou | | ^andateirc TV] representant commun 
des deposants aupres des autontes mternationales competentes, comme: 1 j 1 A 1 ^ 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personne morale, designation officielle 
complete. L 'adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays.) 

INSTITUT FRANQAIS DU PETROLE 
1 & 4 avenue de Bois Preau 
92852 RUEIL-MALMAISON CEDEX 
FRANCE 


n' de telephone 

01 47 52 62 72 


n** de t61ecopieur 
01 47 52 70 03 


n" de teleimprimeur 


1 1 Adresse pour !a correspoadance : cocher cette case lorsque aucun mandataire ni representant commun n'est/n'a etc designe 
1 1 et que I'espace ci-dessus est utilise pour indiquer une adresse speciale a laquelle la correspondance doit etre envoyee. 



Formulaire PCT/RO/101 (premiere feuille) (juillet 1998; reimpression Janvier 2000) Voir les notes relatives au formulaire de requite 




™S PAGE BLANK 



Feuille n** 



Suite du cadre n° III AUTRE(S) DEPOSANT(S),OU (AUTRE(S)) INVENTEUR(S) 



Si aucun des sous-cadres suivants n 'est utilise, cette feuille ne doit pas eire incluse dans la requete. 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personne morale, designation 
officielle complete. L adresse doit comprendre ie code postal U le nom du pays. Le pays de 
I adresse indiquee dans ce cadre est I 'Etat oil le deposant a son domicile si aucun domicile 
n 'est indique ci-dessous.) 

KOHLER Norbert 

1 0, Place Verdi 

78670 VILLENNES-sur-SElNE 
FRANCE 


Cette personne est : 

1 1 deposant seulement 

|y 1 deposant et inventeur 

1 1 inventeur seulement 
(Si cette case est cochee, 
ne pas remplir la suite.) 


Nationaiite (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Domicile (nom de TEtat) : 
FRANCE 


Cette personne est 1 | tousles Etats | 1 tous les Etats designes sauf %^ les Etats-Unis d'Amerique 1 1 les Etats indiques dans 
deposant pour : 1 1 designes 1 1 les Etats-Unis d'Amerique L^J seulement « 1 le cadre supplementaire 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personne morale, designation 
officielle complete. L 'adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays. Le pays de 
I adresse indiquee dans ce cadre est I 'Etat oil le deposant a son domicile si aucun domicile 
n 'est indique ci-dessous.) 

JARRIN Jacques 

5, rue de Stalingrad 
92000 NANTERRE 
FRANCE 


Cette personne est : 

1 1 deposant seulement 

|y 1 deposant et inventeur 

1 1 inventeur seulement 
(Si cette case est cochee, 
ne pas remplir la suite.) 


Nationaiite (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Domicile (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Cette personne est 1 1 tous les Etats 1 1 tous les tuxs designes sauf ^ les Etats-Unis d'Amerique | | les Etats indiques dans 

deposant pour • 1 1 designes | | les Etats-Unis d'Amerique A seulement | | le cadre supplementaire 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom: pour une personne morale, designation 
officielle complete. L 'adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays. Le pays de 
I adresse indiquee dans ce cadre est I'Etat oil le deposant a son domicile si aucun domicile 
n 'est indique ci-dessous.) 

Pierre REYNES 
1 0, boulevard de la Republique 
63200 RIOM 
FRANCE 


Cette personne est : 

1 1 deposant seulement 

\yC\ deposant et inventeur 

1 1 inventeur seulement 
(Si cette case est cochee, 
ne pas remplir la suite.) 


Nationaiite (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Domicile (nom de I'Etat) : 
FRANCE 


Cette oersonne est 1 1 tous les Etats | 1 tous, les Etats designes sauf ^ les Etats-Unis d'Amerique | | les Etats indiaues dans 

deposant pour * 1 1 designes | | les Etats-Unis d'.Amerique ^ seulement | j le cadre suppfementaire 


Nom et adresse : (Nom de famille suivi du prenom; pour une personne morale, designation 
officielle complete. L adresse doit comprendre le code postal et le nom du pays. Le pays de 
radresse indiquee dans ce cadre est I'Etat oil le deposant a son domicile si aucun domicile 
n 'est indique ci-dessous.) 

Arnaud MESSAGER 
9, rue Soubrany 
63200 RIOM 
FRANCE 


Cette personne est : 

1 1 deposant seulement 

\yC\ deposant et inventeur 

1 1 inventeur seulement 
(Si cette case est cochee, 
ne pas remplir la suite.) 


Nationaiite (nom de I'Etat) : 

FRANCE 


Domicile (nom de I'Etat) : 

FRANCE 


Cette personne est 1 1 tous les btats | 1 tous les ttats designes saut ^ les Etats-Unis d'Amenque 1 | les Etats indiques dans 

deposant pour • 1 1 designes | | les Etats-Unis d'Amerique A seulement j | le cadre supplementaire 


1 1 D'autres deposants ou inventeurs sent indiques sur une autre feuille annexe. 



Formulaire PCT/RO/101 (feuille annexe) (juillet 1998; rcimpression janvier 2000) Voir les notes relatives auformulaire de requete 



Feuillc n" ?. 

€adre V DESIGNATION 



ainlRnformement a la regie 4.9.a) (cocker les cases ap^^pi 



Les designations suivantes sont fainlRnformement a la regie 4.9.a) (cocker les cases ap^opriees; une au moins doit I'etre) : 
Brevet regional 

El AP Brevet ARIPO : GH Ghana, GM Gambie, KE Kenya, LS Lesotho, MW Malawi, SD Soudan, SL Sierra Leone, 
SZ Swaziland, TZ Republique-Unie de Tanzanie, UG Ouganda, Z\V Zimbabwe et tout autre Etat qui est un 6tat contractaiit du 
Protocole de Harare et du PCX 

H EA Brevet eurasien : AM Arnienie,AZAzerbaidjan, BY Belarus, KG Kirghi2istan,KZ Kazakhstan, MDRepubliquede Moldova, 
RU Federation de Russie, TJ Tadjikistan, TM Turkmenistan et tout autre itai qui est un £tat contractant de la Convention sur 
le brevet eurasien et du PCT 

H EP Brevet europeen : AT Autriche, BE Belgique, CH et LI Suisse et Liechtenstein, CY Chypre, DE Allemagne, 
DK Danemark, ES Espagne, FI Finlande, FR France, GB Royaume-Uni, GR Grece, IE Irlande, IT Italic, 
LU Luxembourg, MC Monaco, NL Pays-Has, PT Portugal, SE Su^de et tout autre 6tat qui est un 6tat contractant de la 
Convention sur je brevet europeen et du PCT 

H OA Brevet OAPI : BF Burkina Faso, BJ Benin, CF Republique centrafricaine, CG Congo, CI Cote d'lvoire, 
CM Cameroun, GA Gabon, GN Guinee, GW Guinee-Bissau, ML Mali, MR Mauritanie, NE Niger, SN Senegal, 
TD Tchad, TG Togo et tout autre Etat qui est un Etat membre de TOAPI et un Etat contractant du PCT (si une autre forme 
de protection ou de traitement est souhaitee, le preciser sur la ligne pointillee) 

Brevet national (si une autre forme de protection ou de traitement est souhaitee, le preciser sur la ligne pointillee) : 

[9 AE Emirats arabes unis \E1 LR Liberia 

E AL Albanie El LS Lesotho 

H AM Armenie H LT Lituanie 

E AT Autriche O LU Luxembourg 

E AU Australie H LV Lettonie 

E AZ Azerbaidjan E MA Maroc 

B BA Bosnie-Herzegovine H MD Republique de Moldova 

B BB Barbade B MG Madagascar 

B BG Bulgarie E MK Ex-Republique yougoslave de Macedoine 

E BR Br^sil : 

E BY Belarus E MN Mongolie 

H CA Canada H MW Malawi 

E CH et LI Suisse et Liechtenstein B MX Mexique 

H CN Chine E NO Norvfege 

H OR Costa Rica H NZ Nouvelle-Zelande 

B CU Cuba B PL Pologne 

Q CZ Republique tcheque E PT Portugal 

B DE Allemagne E RO Roumanic 

H DK Danemark B RU Federation de Russie 

B DM Dominique B SD Soudan 

B EE Estonie El SE Suede 

B ES Espagne . : . E SG Singapour 

B PI Finlande B SI Slovenie 

0 GB Royaume-Uni H SK Slovaquie 

B GD Grenade E SL Sierra Leone 

E GE Georgie B T J Tadjikistan 

B GH Ghana E TM Turkmenistan - 

B GM Gambie B TR Turquie 

B HR Croatie H TT Trinite-et-Tobago 

B HU Hongrie H TZ Republique-Unie de Tanzanie 

B ID Indonesie S UA Ukraine 

B IL Israel B UG Ouganda 

B IN Inde H US. fitats-Unis d'Amerique 

H IS Islande 

B JP Japon B UZ Ouzbekistan 

B KE Kenya H VN Viet Nam 

B KG Kirghizistan B YU Yougoslavie 

B KP Republique populaire democratique de Coree . B ZA Afrique du Sud 

B ZW Zimbabwe 

B KR Republique de Coree Cases reservees pour la designation d'Etats qui sont devenus parties 

B KZ Kazakhstan au PCT apres la publication de la presente leuille : 

B LC Sainte-Lucie □ 

B LK Sri Lanka □ 

Declaration concernant les designations de precaution : outre les designations faites ci-dessus, le deposant fait aussi conformement 
a la regie 4 .9.b) toutes les designations qui seraient autorisees en vertu du PCT, a I'exception de toute designation indiqueedans le cadre 
supplementaire comme etant exclue de la portee de cette declaration. Le deposant declare que ces designations additionnelles sont 
faites sous reserve de confirmation et que toute designation qui n'est pas confirmee avant 1' expiration d'un delai de 1 5 mois acompter 
de la date de priorite doit etre considerec comme retiree par le deposant a 1' expiration de ce delai. (La confirmation (y compris les taxes) 
doitparvenir d I 'office recepteurdansle delai de 15 mois.) 



Formulaire PCT/RO/1 01 (deuxieme feuille) (janvier 2000) Voir les notes relatives au formulaire de requite 




0) 



Feuille n** 



Cadre n** VI REVENDICA 



Date de depot 
de la demande anterieure 
(jour/mois/annee) 



E PRIORITE 



Numero 
de la demande anterieure 



D'autres revendications .de priorite sont 
indiquees dans le cadre supplementaire 



Lorsque la demande anterieure est une : 



demande nationale : 
pays 



demande regionale 
office regional 



demande intemationale 
office rccepteur 



(1) 



27/07/1999 
27juillet 1999 



99/09.769 



FRANCE 



(2) 



(3) 



I y I L'office recepteur est prie de preparer et de transmettre au Bureau international une copie certifiee conforme de la ou des denandes 
anterieures (seulement si la demande anterieure a ete deposee aupres de l'office qui, aux fins de qq/p^q vcq 
la presente demande intemationale, est V office recepteur) indiquees ci-dessus au(x) point(s) : yy/Oy. /by 



* Si la demande anterieure est une demande ARIPO. it est obligatoire d'indiquer dans le cadre supplementaire au mains un pays pa-tie a la Convention 
de Paris pour la protection de la propriete industrielle pour lequel cette demande anterieure a ete deposee (regie 4J0.b)ii)). Voir le cadre supplementaire. 



Cadi-e VII ADMINISTRATION CHARGEE DE LA RECHERCHE INTERNATIONALE 



Choix de T administration chargee de la recherche 
intemationale (ISA) (si plusieurs administrations 
chargees de la recherche intemationale sont competentes 
pour proceder a la recherche intemationale, indiquer 
I 'administration choisie; le code a deux lettres peut etre 
utilise) : 

ISA/ 



Demande d'utilisation des resultats d'une recherche anterieure; mention de 
cette recherche ^^i une recherche anterieure a ete effectuee par V administration 
chargee de la recherche intemationale ou demandee a cette demiere) : 

Numero 



Date (jour/mois/annee) 
07/04/2000 



FA 575092 



Pays (ou office regional) 

FRANCE 



Cadre VIII BORDEREAU; LANGUE DE DEPOT 



La presente demande intemationale contient 
le nombre de feuilles suivant : 



requete 

description (sauf partie rescrvee 
au listage des sequences) : 

revendications ; 

abrege 

dessins 



15 
5 
1 
1 



partie de la description rescrvee 
au listage des sequences : 

Nombre total de feuilles 



26 



Le ou les elements coches ci-apres sont joints a la presente demande intemationale : 

1 . ID feuille de calcul des taxes 

□ pouvoir distinct signe 

[3 copie du pouvoir general; numero de reference, le cas echeant : 

□ explication de l' absence d'une signature 

□ document(s) de priorite indique(s) dans le cadre if VI au(x) point(s) : 

□ traduction de ia demande intemationale en (langue) ; 



indications separees concernant des micro-organismes ou autre materiel 
biologique deposes 



8. Q hstage des sequences de nucleotides ou d'acides amines sous forme 

dechiffrable par ordinateur 

9. Q autres elements (preciser) : Copie du rapport de recherche frangais 



Figure des dessins qui 
doit accompagner 1' abrege : 


Langue de depot de la 
demande intemationale : 


Cadre n° EX SIGNATURE DU DEPOSANT OU DU MANDATAIRE 



A cote de chaque signature, indiquer le nam du signataire et, si cela n 'apparait pas clairement d la lecture de la requete, a qiel titre I'interesse signe. 

INSTITUT FRANCAIS DU PETROLE 



Alfred ELM^ltfSK"''^ss..^^ 
Chef du Departement^^rf^vets 



Reserve a T office recepteur 



1 . Date effective de reception des pieces supposees 
constituer la demande intemationale : 



3. Date effective de reception, rectifiee en raison de la reception ulte- 
rieure, mais dans les delais, de documents ou de dessins compl6tant ce 
qui est suppose constituer la demande intemationale : 



4. Date de reception, dans les delais, des corrections 
demandees selon 1' article 11.2) du PCT : 



2, Dessins : 
I I re9us : 



□ 



non re9us : 



5. Administration chargee de la recherche tq a / 
intemationale (si plusieurs sont competentes) : lo A / 



6. I I Transmission de la copie de recherche differee 
I I jusqu'au paiement de la taxe de recherche. 



Date de reception de I'exemplaire 
original par le Bureau international : 



Reserve au Bureau international 



Formulaire PCT/RO/1 01 (demiere feuille) (juillet 1 998; rcimpression Janvier 2000) Voir les notes relatives au formulaire de requete 



TRAITE ' " COOPERATION EN MATIF " DE BREVETS 



Expediteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NOTIFICATION D* FLECTION 

(regie 61.2 du PCT) 


Destinataire: 

Commissioner 

US Department of Commerce 
United States Patent and Trademark 
Office, PCT 

201 1 South Clark Place Room 
CP2/5C24 

Arlington, VA 22202 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

en sa quality d'office elu 


Date d'exp^dition (jour/mois/ann6e) 
27 mars 2001 (27.03.01) 




Demande intemationale no 
PCT/FROO/02091 


Rdf^renoe du dossier du d6posant ou du mandataire 
4536/JPN 


Date du d6pdt international Gour/mois/ann6e) 
21 juillet2000 (21.07.00) 


Date de priorit6 (jour/mois/ann6e) 
27jumet 1999 (27.07.99) 


Deposant 

KOHLER, Norbert etc 



1. L* office d6sign6 est avis6 de son Election qui a M faite: 

I X| dans la demande d'examen prdliminaire international pr6sent6e d radministration charg6e de I'examen pr6liminatre 
international le: 

14 f6vrier 2001 (14.02.01) 



I I dans une declaration visant une Election ult6neure d6pos6e auprds du Bureau international le: 



L'^lection 



fx] a 6t6 faite 

I I n'a pas 6t6 faite 



avant I'expiration d*un ddlai de 19 mois d compter de la date de priority ou« lorsque la rdgle 32 s'applique, dans le d6lai vis6 
H la rdgle 32.2b). 





Fonctionnaire autorisd 


Bureau international de TOMPf 


34, chemin des Colombettes 


Henrik Nyberg 


121 1 Gendve 20, Suisse 


no de t6l6copieur: (41-22) 740.14,35 


no de t6l6phone: (41-22) 338.83.38 



Formulaire PCT/IB/331 (juillet 1992) 



FR0002091 



THIS 



Copi dl'intentiondel'offic d6sign6 (DOAJS) PCT/FROO/02091 

TRAITEJDE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS 



Exp6diteur: le BUREAU INTERNATIONAL 



PCT 

NU i INUAI lUN Ub L hNnhlsloTncMclM T 
D'UN CHANGEMENT 

(rdgle92bis.1 et 
instruction administrative 422 du PCT) 


Destinataire: 

INSTITUT FRANCAIS DU PETROLE 
1 & A, avenue de Bois Pr^au 
F-92852 Ruell-IVIalmaison Cedex 
FRANCE 


Date (Texpfidition (jour/mois/ann6e) 
31 janvier2001 (31.01.01) 


R6f6renoe du dossier du d6posaiit ou du mandataire 

4536/JPN 


NOTIFICATION IMPORTANTE 


Demande intemationale no 
PCT/FROQ/02091 


Date du d6pdt international (jour/mois/ann6e) 
21 juillet 2000(21.07.00) 



1. Les renseignements suivants 6taient enregistr6s en ce qui concerne: 
fx] led6posant | X| I'inventeur le mandataire | | le reprdsentant commun 


Norn et adresse 

MESSAGER, Arnaud 
9, rue Soubrany 
F-63200 RIom 
FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 
** 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de t6l6phone 


no de t6l6copieur 


no det^l^imprimeur 


2. Le Bureau international notifie au d6posant que le changement indiqu6 ci-aprSs a M enregistrd en ce qui concerne: 
1 1 la personne | | le nom | | I'adresse | X| la nationalitfi | | le domicile 


Nom et adresse 

MESSAGER, Arnaud 
9, rue Soubrany 
F-63200 RIom 
FRANCE 


Nationality (nom de I'Etat) 
FR 


Domicile (nom de I'Etat) 
FR 


no de tyi^phone 


no de tdldcopieur 


no de t6l6imprimeur 


3. Observations compl6mentaires, le cas 6ch§ant: 


4w Une copie de cette notification a 6t6 envoy6e: 
1 X| d I'office rScepteur j^j aux offices d6sign6s concernds 
1 I d {'administration charg^e de ta recherche Internationale [ | aux offices 6lus concern6s 
1 1 d I'administration charg^e de I'examen pr61iminaire international | | autre destinataire: 



Bureau international de rOMPI 


Fonctionnaire autoris6: 


34, chemin des Colombettes 


Atliina Niclcitas-Etienne 


1211 Gendve 20, Suisse 


no de t6l6copieur (41-22) 740.14.35 


no de t§l6phone (41-22) 338.83.38 


Formulaire PCT/IB/306 (mars 1994) 


003806429 



TRAIT 




10/030222 

E COOPERATION EN MA|p^E DE BREVETS 

PCT 



RAPPORT D'EXAMEN PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 

(article 36 et regie 70 du PCt) 



R^f^rence du dossier du d^posant ou du 
man data! re 

4536/JPN 



Demande intemationale n** 
PCT/FROO/02091 



voir la notification de transmission du rapport d'examen 
POUR SUITE A DONNER pr6Ilminalre international (fomnulaire PCT/IPEA/416) 



Date du d6pot Intemational (jour/mois/ann6e) 
21/07/2000 



Date de priority (jour/mols/ann6e) 
27/07/1999 



Classification intemationale des brevets (CIB) ou gi la fois classification nationale et CIB 
F16L59/14 



D6posant 

INSTITUT FRANQAIS DU PETROLE et al 



1 . Le present rapport d'examen prellminaire international, etabli par I'administaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au d^posant conform§ment a I'article 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 7 feuilles. y compris la pr6sente feullle de couverture. 

□ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-^-dire de feuilles de la description, des revendications ou des desslns qui ont 
^t6 modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupr^s de 
I'administration chargee de I'examen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
adminlstratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



d'appllcation industrieile 



1 




II 


□ 


III 


□ 


IV 




V 




"\ir 


□ 


VII 


□ 


VIII 





Declaration motiv6e selon Tarticle 35(2) quant a la nouveaute, Tactivite inventive et la possibility 
d'appllcation Industrieile; citations et explications h I'appul de cette declaration 



Observations relatives k la demande Internationale 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
intemationale 

14/02/2001 



Date d'achevement du present rapport 
19.10.2001 



Nom et adresse postale de I'administration chargee de 
I'examen preliminaire intemational: 
Office europ6en des brevets 

D-80298 Munich 
T6I. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: +49 89 2399 • 4465 



Fonctionnaire autorise 
Vecchio, G 

de telephone +49 89 2399 7325 



Formulaire PCT/l PEA/409 (feullle de couverture) Qanvier 1994) 



TH/s 



RAPPORT D'EXAMEN^ 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 




Demande intemationale n**. PCT/FROO/02091 



I. Base du rapport 

1 , En ce qui concerne les elements de la demande internationale {!es feuilles de remplacement qui ont et6 remises 
a ('office recepteur en rSponse it une invitation faite conformSment k i'articie 14 sont consid4rees dans le present 
rapport comme "initiaiement d^pos^es" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'eiies ne contiennent 
pas de modifications (rdgles 70. 16 et 70. 17))\ 

Description, pages: 

1-15 version initials 

Revendications, N"": 

1-20 version initials 

Dessins, feuilles: 

1/1 version initials 

2. En ce qui concsrne la langue, tous les ^l^ments Indiquds ci-dessus ^talent h la disposition de radministration ou 
lui ont et§ remis dans la langue dans laquelle la demande internationale a etd d6pos^e, sauf Indication contraire 
donnee sous ce point. 

Ces Sl^ments etaient ^ la disposition de i'administration ou lui ont 6t§ remis dans la langue suivante: , qui est : 

. □ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche Internationale (selon la rdgle 23.1 (b)). 

□ la langue de publication de la demande internationale (selon la r^gle 48.3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de Texamen pr6liminaire internationale (selon la r6gle 55.2 ou 



3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'actde amines djvulgu6es dans la demande 

internationale (le cas 6cheant), I'examen pr6liminaire Internationale a 6t6 effectu6 sur la base du listage des 



□ conteniTdansla demande internationale, sous forme Merita. 

□ depose avec la demande internationale, sous forme d^chiffrable par ordinateur. 

□ remis ult^rieurement h radministration, sous forme ecrite. 

□ remis ult6rieurement ^ radministration, sous forme d6chiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ult6rieurement ne va pas au-del^ 
de la divulgation faite dans la demande telle que depos^e, a §t§ fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistr^es sous dechiffrable par ordinateur sont identiques S 
celles du listages des sequences Presents par ^crit, a et^ fournie. 

4. Les modifications ont entratne I'annulation : 



55.3). 



sequences : 



Formulaire PCT/iPEA/409 (cadres l-VIII, feuille 1) (juillet 1998) 



mi-, 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande internationale n** PCT/FROO/02091 



□ de la description, 

□ des revendications, 

□ des dessins, 

5. □ Le present rapport a 6t§ formula abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont 6X6 consid§r§es 

comme allant au-del& de l'expos6 de I'inventlon tel qu'il a 6t6 d6pos6. comma il est indiqu6 ci-apr§s (r6gle 
70.2(c)): 

(Toute feuille de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiqu6e au point 1 et 
annex6e au present rapport) 

6. Observations compl^mentaires, le cas echeant : 

IV. Absence d'unite de rinvention 

1 . En r^ponse k Tinvltation k llmlter les revendications ou k payer des taxes addltionnelles, le d^posant a 

□ limite les revendications. 

□ pay§ des taxes additionnelies. 

□ pay^ des taxes additionnelies sous reserve. 

□ ni limits les revendications ni pay§ des taxes additionnelies. 

2. IS L'administration charg^e de I'examen pr^liminaire intemational estime qu'il n'est pas satisfait k {'exigence 

d'unltS d'invention et decide, conform^ment k la r^gle 68.1 , de ne pas inviter le d^posant k limiter les 
revendications ou k payer des taxes additionnelies. 

3. L'administration charg^e de I'examen prdliminaire international estime que, aux termes des regies 13.1,13.2 et 
13.3, 

□ 11 est satisfait k I'exlgence d'unitd de I'invention. 

g| il n'est pas satisfait k I' exigence d'unit6 de I'invention, et ce pour les raisons suivantes : 

voir feuille separee 

4. En consequence, les parties suivantes de la demande internationale ont fait I'objet d'un examen pr^iiminaire 
international lors de la formulation du present rapport : 

^ toutes les parties de la demande. 

□ les parties relatives aux revendications n°* . ' 

V. Declaration motlvee selon rarticle 35(2) quant a la nouveaute, I'activlte inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

Formutaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VIIU feuille 2) Quillet 1998) 



pages : 
feuilles : 



(USPTOi 



RAPPORT D'EXAMErr 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 




Demande Internationale n** PCT/FROO/02091 



1. Declaration 



Nouveaute 



Oul : 
Non : 



Revendications 
Revendlcatlons 



1-20 



Activity Inventive 



Oul : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



6.9.10,12-20 
1-5.7,8,11 



Possibility 



d'application industrielle Oui : 

Non : 



Revendications 
Revendications 



1-20 



2. Citations et explications 
voir feuille separee 

Vlll. Observations relatives a la demande Internationale 

Les observations suivantes sont faites au sujet de la ciart^ des revendications, de la description et des desslns 
et de la question de savoir si les revendications se fondent enti^rement sur la description : 
voir feuille separee 



Formulaire PCT/IPEA/409 (cadres l-VUI. feuille 3) (jui»et 1998) 



RAPPORT D^EXAMEN Demande internationale PCT/FROO/02091 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Concernant le point IV 
Absence d'unite de invention 

Les inventions revendiquees dans les revendications independantes 1, 7, 12 
(concernant les revendications 13 et 14 voir le point VIII) 15 et 16 ne torment pas un 
seul concept inventif general, parce qu'elles ne definissent pas une relation technique 
portant sur un ou plusieurs elements techniques partlculiers identiques ou 
correspondants (regie 13.1 et 13.2 PCT). En effet, la methode definie dans la 
revendication 1 est caracterisee en ce que le volume, defini par Tespace compris entre 
les deux enveloppes, est rempli par des particules de mousse vegetale (en soi deja 
connue, voir point V), par centre conformement a Tinstallation suivant la revendication 7 
cet espace comporte un volume de particules de mousse vegetale. En outre, comme 
une mousse vegetale sans definitions plus precises est deja connue (voir point V), 
parmi les objets definis par les revendications 1 , 7 et I'objet suivant la revendication 12, 
qui specifie seulement la composition d'une mousse vegetale, aucun element 
technique particulier correspondant peut etre reconnu. La meme objection est, encore, 
soulevee en ce qui concerne la revendication 15, qui definit uniquement la conductivity 
thermique et la solubilite dans un fluide aqueux d'une mousse vegetale, et la 
revendication 16, qui presente la possibilite de preparer une mousse vegetale en 
melangeant de Tamidon, qui peut etre gelatinise comme non gelatinise. 

Concernant le point V 

Declaration motivee selon Tarticle 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive 
et la possibilite d'application industrielle; citations et explications a i'appui de 
cette declaration 

1. Une methode d'isolation thermique dans laquelle un volume, defini par I'espace 
compris entre une premiere enveloppe interne-a une deuxieme enveloppe, est 

rempli par un isolant thermique est connue de US-A-5 569 513 (voir colonne 2, 

lignes 17-20). 

Uobjet de la revendication independante 1 differe de la methode connue en ce 
que risolant revendique est une mousse vegetale. 

Comme les mousses vegetales sent deja utilisees comme isdiants thermiques 
(voir EP-A-0 087 847, page 4, ligne 36 - page 5, ligne 2), pour Thomme du metier, 
il s'agirait seulement de remplacer I'isolant thermique employe dans US-A-5 569 



Formulaire PCT/Feuille s6par6e/409 (feuille 1) (OEB-avril 1997) 



RAPPORT D'EXAMEN Demande internationale PCT/FROO/02091 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



513 par la mousse vegetale connue de EP-A-0 087 847, ce qui est une des 
possibilites parmi plusieurs possibilites equivalentes, sans qu'une activite 
inventive soit impliquee. 

Lobjet de la revendication 1 de la presente demande n'est done pas considere 
comme inventif (article 33(3) PCX). 

2. Une objection similaire peut etre soulevee concemant I'objet de la revendication 
7, qui ne remplit done pas Jes conditions enoncees a Tarticie 33(3) PCT. 

3. Les revendications dependantes 2-5, 8 et 1 1 , dans le cas ou leurs 
caracteristiques ne sont pas deja connues des documentes cites dans le rapport 
de recherche, ne semblent pas contenir de caracteristiques supplementaires qui, 
en combinaison avec I'objet de Tune quelconque des revendications dont elles 
dependent, impliqueraient une activite inventive au sens d'article 33(3) PCT, 
parce que les avantages obtenus par elles peuvent etre predits a I'avance par 
rhomme du metier. 

4. Les caracteristiques revendiquees dans les revendications 6, 9, 10, 12-20, si elles 
sont correctement interpretees (voir point VIII), ne sont ni divulguees dans les 
documents cites dans le rapport de recherche ni evidentes par rapport a ceux ci. 

Grace a ces caracteristiques, une mousse vegetale est chaque fois obtenue ou 
celle-ci peut etre preparee par un precede continu, a une conductivite thermique 
tres basse et permet la libre remontee du tubage. 

De cette fagon par rapport a Tart anterieure des avantages incontestables sont 
obtenus par cette invention, notamment quand elle est employee dans le domaine 
du transport des hydrocarbures produits par des puits-fores dans le sol. 

Done I'objet des revendications 6, 9, 10,12-20 satisfait aux conditions enoncees a 
I'article 33(2) et (3) PCT. 

5. La possibilite d'application industrielle est bien indiquee dans la description (article 
33(4) PCT). 



Formulaire PCT/Feuilie s6par6e/409 (feuille 2) (OEB-avril 1997) 



RAPPORT D'EXAMEN Demande intemationale PCT/FROO/02091 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 



Concernant le point VIII 

Observations relatives a la demande Internationale 

1- Bien que las revendications 12, 13 at 14 aiant ate redigees sous forme da 

ravandications indepandantes distinctes, alias ont la meme objat, parca qua las 
trois possibilites (farina at amidon, saulamant farina, saulamant amidon) sont deja 
comprises dans la ravandication 12 par la formulation "at/ou". 
Par consequent cas revendications ne sont pas concises at na satisfont pas aux 
conditions requisas a rarticle 6 PCT. 

2. Comma les caracteristiques da la cuisson-axtrusion sont bian definies dans I'objat 
de la ravandication 17, la mention dans cetta revendication au type de cuiseur- 
axtrudeur commercialise par la societe Claxtral davrait etre evitee (voir directives. 
PCT lll-4.5b). 

3. La revendication 20 n'est pas claire (article 6 PCT), parce qu'elle est en 
contradiction avec la revendication 17 dont elle depend, en effet, dans la 
revendication 20 est defini un inten/alle des temperatures entre 10**C et 300**C qui 
est plus large de celui defini par la revendication 17 (entre 20°C et 300°C). 
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JEuropaisches Patentamt 
European Pat nt Office 
Office europeen des brevets 



@ Publication number: 



0 087 847 

A1 



® EUROPEAN PATENT APPLICATION 



(») Application number: 83200289 J 0 InLCL^: C 13 L 1/08 

^ C 08 J Sm. C 08 L 3/00 

Qz) Date of filing: 25.02^ 



@ Priority: 25.02.82 DE 3206751 


0 Applicant: ZETMEELBEDRIJVEN DE BUENKORF B.V 




Lagedijk 5 


@ Date of publication of application: 


NL-1541 KA Koog aan de ZaanCNU 


@ Inventor: Grafe.JQrgen Ernst 


07.09.83 Bulletin 83/36 


Designated Contracting States: 


Horzhauser Strasse 4 


D-8899 Peutenhausen(DE) 


AT BE CH FR GB IT U LU NL SE 


(75) Representative: Urbanus, Henricus Maria, Ir. et al, 






c/o Vereenigde Octrooibureaux Nieuwe Parklaan 107 


s 


NL-2587 BP 's-Gravenhage(NL) 



\§y A process for preparing foamed gelatinized starch products. 

@ Starch or starch-containing materials may be heated in 
an extruder press at elevated temperatures irvthoi presence 
of water and a gas-forming or gas-generating expanding 
agent and extruded, with gelatinlzation to a starch foam 
product which, like synthetic foams, may be used for 
technical purposes or as a food. 
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A process for preparing foamed gelatinized starch products - 

Various foeun materials having closed, open and mixed cell 
structures on the basis of synthetic resins have been known for decades 
and have been of great technological significance. The thermosetting 
resins, which during the foaming action solidify by polymerization 
5 or poly condensation, essentially comprise the urea, phenol and polyure- 
thane foams. The foams of thermoplastic materials such as polystyrene, 
polyvinyl chloride, polyethylene or the copolymeri sates thereof, etc., 
may be stimulated to form foam at elevated temperature through an in-situ 
reaction of compounds generating gases or through the addition of 
10 expanding agents in the form of low- boiling liquids, e. g. , C^-fluoro- 
hydrocarbons , before they harden in the foamed state either by extension 
of the macromolecular structure or by being cooled to below the melting 
temperature . 

All of these synthetic foams are hardly friendly to the 

15 environment and very persistent. Therefore, in the long run they represent 
a considerable burden on the environment. Many thermoplastic foams show 
the additional cmicial drawback that they will melt or bum at higher 
temperatures and thereby generate toxic gases. 

For nearly a century a sponge of starch has been known which Is 

20 produced by cooling a starch paste which has first been boiled, to 

temperatures below the freezing point, which results in retrogradation , 
i.e. a reversal of the starch to a cold-water-insoluble state, after 
which the frozen mass is defrosted and the water is removed from the spongy 
mass. Such spongy starch materials could be used in the medical field, 

25 e.g., as resorbable aids for absorbing secretions. This preparation, 

however, is cumbersome and leads to products that are relatively unstable 
and have hardly been used. Geman Off enlegungsschrift 29 38 596 describes 
a similar spongy body of starch for the foodstuff industry, which is also 
very expensive to make. 

30 German patent 23 04 736 discloses a process for preparing a 

foeun material, which comprises dry-heating carbohydrates or polysaccharides 
in granulated, pressed or coarsely crystalline form in a tunnel kiln for 
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10-40 minutes at 200-400*C with addition of slight amounts of organic 
or inorganic acids or acidic salts. This leads toapyrolysis of the 
carbohydrate material with expansion, resulting in a carbonized foam 
material which may be used as an additive to mineral fibre boards and 
the like. In pulverized form this carbonized foam material is also 
suitable for use as a lessening agent for cultivated grounds as disclosed 
by German patent 23 65 325. Redispersible hydrophobic starch products 
having a porous structure are disclosed in German Offenlegungsschrift 
21 34 254, which products are produced by extruding a water-insoluble 
hydrophobic starch derivative having a low moisture content of 
4-15% at temperatures of 100-200*C. The step of extruding dextrin in 
vacuo to form porous granules for the preparation of soups and broths 
is taught by German Auslegeschrift 25 49 391. These known processes, 
however, do not lead to proper, unifoarmly porous foam material 
being obtained from the starch or the starch derivative. 

The object underlying the present invention is therefore 
to produce a foam material which can be prepared from readily available 
raw materials by using a simple method of preparation and which is suitable 
for many uses, like the well known synthetic foams, and which is moreover 
suitable for use in the foodstuff industry. Surprisingly, it has been 
found that such a foam material can be readily produced by the process 
steps as claimed herein, the relatively rigid foam obtained having 
numerous advantages as compared with the prior art products. 

In the process according to the invention the starch material 
is already heated in the extruder owing to the pres stare, and if desired 
additional heat is supplied from the outside to bring the reaction mixture 
to the desired temperature, and the mass is expanded and foamed through 
the generation of has in the reaction of the eacpanding additives as the 
starch, gelling owing to the heat in the presence of the available water, 
is leaving the extruder nozzle, with simultaneous solidification of the 
pasty starch mass. Depending on the form of the nozzle the starch foam 
emerges in the form of a round or flat ribbon, which may be communicated 
and optionally pulverized after cooling. 

The pores of the resulting starch foam are essentially open 
so that the foamed starch material is capable of adsorbing and tciking 
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up large amounts of liquids r oils, flavourings and the like. It is 
also suitable for use as a foodstuff, since the starch is not altered 
by this treatment to the extent that it cannot be colloidally dissolved 
by hot water and broken down by the digestive ferments. In finely 
5 pulverized form the foamed starch is a suitable means for retaining the 
fluidity of powders that tend to cake together, e. g. , fatty milk products, 
in particulao: for calf -rearing 1 The comminuted foam material is also 
suitable for use as a disintegrating agent in tablets. In the form of 
lamps or granules the foamed starch products may also be fried in oil 
10 to produce crisp products. 

For technical purposes, e.g., as foam sheets or as a filler 
for packing and gypsum sheets , the novel foam is to be considered as 
particularly friendly to the environment, because it is readily broken 
down and causes no burden from an - ecological point of view. Depending 
15 on the use contemplated, colorants, cross-linking agents or also flame-* 
inhibiting materials may be added to the starch mixture already in 
the extruder in order to further reduce the inflammability of the 
gelatinized starch products which, in themselves, are scarcely 
inflammable, or their solubility in water. In case calcium carbonate 
20 and phosphoric acid axe used as expanding additives calcium carbonate 
is formed in situ, which is then contained in the foam product as a 
flame-inhibiting substance. 

The acid required for liberating the gaseous carbon dioxide 
from the metal carbonate salts, or the carbonate salts may be added 
25 to the water component, which is added to the comminuted or pulverized 

starch, if their own moisture content does not correspond with the amount 
of water desired for the performance of the process. In general, 
commercially available starch already possesses a water content of 
12-20%, so that in many cases it is not necessary to add water to the 
30 pulverized starch or starch composition, because this water content is 
sufficient to effect the desired gelatinization of the starch when it is 
heated in the extruder press. In that case the carbonate salt may be 
admixed, along with the solid pulverized acids such as citric acid etc., 
with the starch starting material, or a starch is used which already 
35 contains a slight amount of hydrochloric acid in the adsorbed state. 
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In particular when the combination of metal carbonates and 
acids is used, the blowing agents should be added to the starch starting 
material in a proportion of 0 •01-10 wt.%, preferably 0.1-5 wt,%. 

The process is preferably carried out in a continuous extruder 
5 comprising- a cylinder with one or more rotating screws which produce 
a pressure build-up in the feed mixture, whereby the starch is gelled, 
by internal heat that is produced and/or by supplying external heat from 
the outside, and the mass is transferred to a pasty state. The expanding 
additives liberating or generating gas are thereby dissixved in the pasty 

10 mass, which is then pressed out of the pressure chamber of the extruder 
through one or more orifices into the atmosphere. Due to the pressure 
relief a spontaneous generation of gas and expansion of the simultaneously 
solidifying starch material occur, with a multiplicity of small and minute 
gas bubbles being produced. The addition of expanding agent is essential 

15 therefor, because otherwise, as in the prior art, the product is 

ins\:w violently porous owing to water vapours which are possibly set free. 
The addition of materials splitting off gas is therefore a crucicil element 
in the manufacture of the products according to the invention. * 

If these are not present, the extruded starch product does 

20 not I'lopt the desired foamy texture, but is a more or less granular 
product. 

The product obtained according to the invention is surprisingly 
similar to convent. -.onal synthetic foams, e.g. polystyrene foam. The 
bulk density of the foamed starch can be affected by the choice of the 

25 quantity of the gas-forming expanding agent. For instance, the litre weight 
may be within the range of from 10 to 500 g/l. 

As.a gas-providing expanding agent in the sense of the invention, 
all the s\ibsta;..ces known in the production of synthet'ic foams may be 
used in principle. Preferably, ceurbonate salts are used as non-toxic 

30 gas donors, even though the use of low-boiling and water-immiscible liquids 
is possible - 

As stated before, the products obtained according to the 
invention are useful in many branches of industry. In \^ew of the relatively 
low cost of the starch, which is available in practically unlimited 
35 quantities, the foamed starch is suitable for '*se as an economic packing 
material for the protection of vulnerable commodities. In construction 
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engineering/too^ it has utility for many purposes such as sound 
absorption and thermal insulation, because a sufficient resistance 
to water may also be obtained at high porosity, e.g. by the simultaneous 
use of an aldehyde (e.g. glyoxal) to insolubile the starch or by the 
5 addition of insolubilizing resins (e.g. urea or melamine resin). Unlike 
polystyrene foam, the starch foam, while being practially identical in 
appearance, is insoluble in organic solvents and will not melt under the 
influence of heat. Its combustibility is negligible in comparison with 
polystyrene or polyethylene, but it can be further affected by aiding 

10 known flame-inhibiting agents. 

Starch products prepared by the process of the invention and 
having a bulk density within the range of from 10 to 500 g/1, preferably 
within the range of from 200 to 450 g/1, possess advantages when they 
are ground for the purpose of preparing cold-soluble starch powder. 

15 Unlike normally extruded cold-soluble starches they do not contain horn- 
like, hardly grindable particles which, in addition, are only slowly 
or poorly soluble in water. 

Furthermore, such ground starch foam powders possess a substan- 
tially reduced apparent density, which, though urgently needed for many 

20 uses, has not so far been possible to obtain.. 

A further advantage finally consists in that the bulky ground 
starch foam powders show a substantially improved mixing behaviour in 
water, because they do not tend to form xandesirable lumps. All of these 
novel properties therefore render the starch foam products obtained 

25 according to the invention excellently suitable for use ,in many 
technical fields. 

Another advantage of the process described is that the 
products may be prepared having a viscosity which is either lower 
or higher th*.., is obtainable by the extrusion methods used so far. 

Very interesting uses are in the field of foodstuffs, in 
particular, these starch-containing products are used as conditioners, 
as viscosity increasing additives or as stabilizers or binders in 
ground form or in the form of expanded granular material. 

In the preparation of the foamed starch the mass contained 
35 in the extruder may also comprise other components, e.g., condiments. 
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flavourings, colorants, fats, sugars and other carbohycrat.e-ccrit.air.ing 
additives, proteins, salts etc., so that after expanding there is 
obtained a ready dry foodstuff ."The additives, however, laay also be 
applied afterwards to the ready expanded foam or to the ground 
starch foara powder, because the foam is capable of absorbing, e.g., 
large quantities of liquid owing to its low bulk density and its large 
surface area. Fats and oils are preferably absorbed in hot condition. 

Odours and flavours are adsorbed or taken up to reinarkable 
extent and also protected from changes. Tne starch foam powders produced 
according to the invention remain in the dry form even when containing 
additives in amovmts of up to three times their own weight owing to the 
high porosity of the particles. Ihis makes the present material different 
from conventional substances such as pre-gelatinized starches, malto- 
dextrin, spray-dried glucose syrup and like products- It is clear that 
valuable dry products intended for instant preparations or as 
flavouring carriers may be prepared with the novel starch foam material, 
which products are distinguished by being' immediately dissolved in cold 
or hot water. 

The foam starch granulates resemble popped rice or popcorn 
by their "fluffy bite". They may be used as snacks with sugar or honey 
mixtures, optionally mixed with flavouring constituents such as dried 
onion powder or garlic, barbecue condiment, etc. Furthermore, it is 
possible to add to the starch mixture, in the extruder, indecomposable 
shells or pericarps of fruit or seed grains which become attached to the 
surface of the irregularly formed, "popped" foam bodies and thus produce 
the external features which are characteristic of, e.g. popcorn. By frying 
the ready starch foam in lumps in a frying device in oil by uniformly 
heating, novel crisp, crunchy food products are produced. 
Example . 

50 Kg of comaercially available potato starch powder having 
a mdsture content of 20% is mixed with 375 kg of pulverized adipic acid 
and 350 g of pulverized sodium bicarbonate, after which there is added 
500 cc of water. The powder mixture is fed to a heated extruder. The 
temperature in the interior of the press is to be maintained at 
approximately 140**C. 
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The ribbon leaving the nozzle at the head of the extruder 
while being expanded is divided, after cooling, by rotating knives to 
obtain a grain size of the foam of approximately 3-5 cm. 

The starch foam obtained may be directly used as a packing 
material for the protection of fragile articles. 
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CLAIMS. 

1. A process for preparing foamed gelatizined starch products, 
characterized in that granulcu: or pulverized stcurch or starch-containing 
materials are heated in an extruder press at temperatures of 60-220 **C 

in the presence of 10-30 wt.% of water and a gas-forming or gas- 
5 generating expanding agent and then extruded. 

2. A process according to claim 1, characterized in that a 
starch material is used which is modified, optionally during the 
extrusion process, by esterification, etherif ication , oxidation or by 
peurtial hydrolytic decomposition or by means of a cross-linking agent. 

10 3. A process according to claim 1, characterized in that the 

expanding agent employed is a carbonate salt, an organic or inorganic 
acid or substances of acid reaction or acid- supplying substances. 

4. A process according to claim 3, characterized in that the 
metal carbonate employed is sbdiism or calcium carbonate and the acid 

15 employed is hydrochloric acid, adipic acid or citric acid. 

5. A process according to cliams 1-4, characterized in that 
the expanding agent is used in a proportion of 0.01-10%, preferably 
0.1-5%, based on the weight of the starch. 

6. A process according to claims 1-5, characterized in that 
20 in order to modify the starch by cross-linking agents these are added 

to the starch or the steurch-containing material in the extruding 
process . 

7. A process according to claim 6, characterized in that 
the cross-linking agent employed is glyoxal, formaldehyde, urea, 

25 melamine resin, urotropin or other wet strengtheners . 
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